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SINTESIS KATALIS UiO-66/Al2O3-SiO2 DAN 
APLIKASINYA DALAM REAKSI ESTERIFIKASI ASAM 
OLEAT 
 
Nama   : Ni Ketut Rizkitha Devi 
NRP   : 1413 100 003 
Departemen  : Kimia ITS 
Dosen Pembimbing : Dra. Ratna Ediati, MS., Ph.D 
     Dr. Afifah Rosyidah., M.Si 
Abstrak 
Padatan UiO-66, UiO-66/Al2O3 (Zr/Al = 0,5) dan UiO-
66/Al2O3-SiO2(variasi Si/Al = 1,2,4,6) telah berhasil disintesis 
dengan metode solvotermal pada suhu 120 °C selama 24 jam. 
Difraktogram menunjukkan bahwa padatan hasil sintesis 
menunjukkan puncak karakteristik pada 2θ= 7,3 dan 8,5°. Spektra 
FT-IR dari padatan hasil sintesis menunjukkan pita serapan pada 
bilangan gelombang yang sama yaitu 1400, 663 – 671, 1508 – 
1581, 1656 – 1697 dan 3421 – 3446 cm-1 yang secara berturut – 
turut merupakan serapan dari gugus C-O streching , gugus Zr-O, 
gugus C=C aromatik, gugus C=O dan gugus –OH. Penambahan 
Al2O3 dan SiO2 tidak mengubah struktur dari UiO-66. Luas 
permukaan dari UiO-66 dan UiO-66/Al2O3-SiO2 (Si/Al = 1) secara 
berurutan adalah 466,997 dan 268,955 m2/g. Hasil uji aktivitas 
pada reaksi esterifikasi asam oleat menunjukkan bahwa dengan 
katalis UiO-66/Al2O3, UiO-66/Al2O3-SiO2 (rasio Si/Al = 1 dan 6) 
memiliki  yield secara berturut – turut sebesar 7,61, 4,31, 4,94, 
5,21%. 
Kata Kunci: UiO-66, Al2O3, SiO2, metode solvotermal, aktivitas 
katalitik 
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SYNTHESIS OF UiO-66/Al2O3-SiO2  CATALYST AND ITS 
APPLICATION IN ESTERIFICATION OF OLEIC ACID 
 
Name   : Ni Ketut Rizkitha Devi 
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Departement  : Chemistry ITS 
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Abstract 
UiO-66, UiO-66/Al2O3 (Zr/Al = 0,5) dan UiO-66/Al2O3-
SiO2 (with variation of Si/Al = 1,2,4,6) have been succesfully 
synthesized by solvothermal method at temperature 120 °C for 
24h. The difractogram of materials had same characteristic peak 
with UiO-66 exhibited at  2θ= 7,4 and 8,5°. The FT-IR spectra had 
peak at 1400, 663-671, 1508-1581, 1656-1697 and 3421-3446    
cm-1 which indicated the presence of C-O streching , Zr-O bonding, 
C=C aromatic, C=O bonding and –OH bonding respectively. The 
addition of  Al2O3 and SiO2 were not change the structure of UiO-
66. Surface area and pore volume of UiO-66 and UiO-66/Al2O3-
SiO2 (Si/Al=1) were 466,997 and 268,955 m2/g, respectively. The 
catalyst activity for esterification oleic acid by UiO-66, UiO-
66/Al2O3, UiO-66/Al2O3-SiO2 (the rasio Si/Al = 1 and 6) catalyst 
had yield of 7,61, 4,31, 4,94, 5,21 % respectively. 
Keywords : UiO-66, Al2O3, SiO2, solvothermal method, catalytic 
activity 
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BAB I 
PENDAHULUAN 
1.1 Latar Belakang 
Semakin menipisnya cadangan bahan bakar fosil membuat 
manusia mencari sumber energi alternatif. Salah satu sumber 
energi alternatif yang dikembangkan adalah biodiesel. Biodiesel 
adalah bahan bakar yang terdiri dari campuran mono alkil ester dari 
rantai panjang asam lemak yang  terbuat dari sumber terbaharukan 
seperti minyak nabati, minyak jelantah atau lemak hewan. 
Biodiesel diperoleh melalui reaksi transesterifikasi trigliserida atau 
esterifikasi asam lemak bebas. Reaksi esterifikasi asam lemak 
bebas merupakan reaksi antara asam lemak dan alkohol dengan 
katalis asam (Vasudevan dkk., 2010). Katalis asam yang digunakan 
dapat berupa katalis homogen ataupun heterogen. Salah satu 
contoh katalis asam homogen yang digunakan untuk reaksi 
esterifikasi asam lemak bebas adalah asam sulfat (H2SO4). Namun, 
katalis ini menyebabkan beberapa masalah antara lain bersifat 
korosif, tidak dapat digunakan kembali dan membutuhkan biaya 
tambahan untuk proses pemisahan dan pemurnian (Somnu dkk., 
2013; Ong dkk., 2013).  Oleh sebab itu, katalis yang digunakan 
untuk reaksi esterifikasi adalah katalis asam heterogen karena 
dapat diperoleh dan digunakan kembali dengan biaya yang rendah. 
Beberapa katalis heterogen yang digunakan untuk reaksi 
esterifikasi adalah zeolit, karbon dan MOF (Soltani dkk., 2016).  
Asam oleat merupakan asam lemak bebas yang sering 
digunakan untuk mengevaluasi keefektifan kinerja katalis asam 
heterogen dalam reaksi esterifikasi karena asam oleat paling umum 
ditemukan pada minyak nabati (Zhang dkk., 2014). Contoh katalis 
asam heterogen untuk reaksi esterifikasi asam oleat adalah 
zirkonium sulfat (Junior dkk., 2010), timbal sulfat oksida (James 
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dkk., 2011), mesopori silika termodifikasi (Martin dkk., 2010; 
Morales dkk., 2010), zeolit (Chung dkk., 2008; Costa dkk., 2011) 
dan MOF (Hasan dkk., 2015).  
Metal Organic Framework (MOF) adalah material berpori 
yang terbentuk oleh kluster logam yang berkoordinasi dengan ligan 
organik. Kelebihan MOF antara lain memiliki porositas, luas 
permukaaan dan kristalinitas yang tinggi dan bentuk porinya 
mudah diatur (Stock dan Biswas, 2012; Ferey, 2008; Roswell dan 
Yaghi, 2004) sehingga MOF banyak dimanfaatkan untuk adsorpsi 
(Eddaoudi dkk., 2002), pemisah dan penyimpan gas (Li dkk., 
2009) dan katalis (Gascon dkk., 2014; Corma dkk., 2010). MOF 
dapat menjadi katalis pada beberapa reaksi antara lain asilasi 
Friedel-Crafts (Nguyen dkk., 2011), reaksi Knoevenagel (Tran 
dkk., 2011), esterifikasi (Hasan dkk., 2015) dan transesterifikasi 
(Zhou dkk., 2009). Untuk meningkatkan kinerja MOF sebagai 
katalis, aluminium ditambahkan dalam reaksi pembentukan MOF. 
Hal ini dikarenakan aluminium memiliki karakteristik kekerasan 
dan kestabilan termal yang tinggi serta bersifat amfoter (Wibowo 
dkk., 2007). Telah dilaporkan bahwa penambahan Al2O3 pada 
MOF-5, HKUST-1, dan [Zn2(bdc)2(DABCO)] dapat 
meningkatkan aplikasinya dalam pembuatan lapisan film (Hermes 
dkk., 2007). Selain itu, penambahan Al2O3 pada ZIF-8 dapat 
meningkatkan kemampuan ZIF-8 dalam aplikasinya sebagai 
membran (Xie dkk., 2012) dan katalis esterifkasi PFAD (Imanisa, 
2015). Hapsari, 2015 meneliti penambahan Al2O3 pada UiO-66 
untuk meningkatkan aktivitas katalis UiO-66 dalam reaksi 
esterifikasi PFAD. Selain itu, penambahan SiO2 pada γ-Al2O3 
menghasilkan padatan yang sisi asam Bronstednya meningkat 
(Daniell dkk., 2000). Selanjutnya, Kosuge dan Ogata, 2010 
melaporkan bahwa  penambahan SiO2 pada γ-Al2O3 mesopori juga 
meningkatkan kestabilan termal dari material hasil sintesis.  
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Dalam hal katalis aluminosilikat, penambahan ion logam Al 
dalam struktur MCM-41 dapat meningkatkan sifat keasamaan 
MCM-41 baik sisi asam Lewis maupun asam Bronsted 
(Bhattacharyya dkk., 2001). Pada sintesis H-Al-MCM-41 
diketahui bahwa sisi asam dari katalis meningkat seiring dengan 
menurunnya rasio Si/Al. Material H-Al-MCM-41 digunakan 
sebagai katalis pada reaksi reduksi benzene pada gasolin dengan 
propilen. Pada penelitian tersebut diperoleh hasil konversi tertinggi 
dari benzene yaitu 47,88 % diamati pada penggunaan H-Al-MCM-
41 dengan rasio Si/Al = 15 (Mahmoudi dkk., 2015). 
University of Oslo-66 (UiO-66) merupakan MOF yang terdiri 
dari kluster logam Zirkonium (Zr6O4(OH)4) yang berkoordinasi 
dengan ligan organik 1,4-benzenedikarboksilat (H2BDC). UiO-66 
digunakan dalam katalis heterogen maupun penyimpan gas 
hidrogen. Hal ini dikarenakan UiO-66 memiliki kestabilan termal 
pada suhu tinggi ~540 °C, ketahanan terhadap tekanan mekanik 
yang tinggi, stabil di pelarut air dan pelarut organik pada umumnya 
(Cavka dkk., 2008). Akan tetapi, UiO-66 kurang memiliki sisi 
asam sehingga perlu dilakukan penambahan senyawa lain (Arrozi 
dkk., 2015).  
Berdasarkan paparan diatas, dalam penelitian ini disintesis 
UiO-66 pada padatan pendukung Al2O3 dan SiO2 sebagai katalis 
dalam reaksi esterifikasi asam oleat dengan metanol. 
1.2 Permasalahan 
 Material UiO-66 memiliki luas permukaan yang besar, 
kestabilan termal pada suhu tinggi ~ 540 °C, ketahanan terhadap 
tekanan mekanik yang tinggi, stabil di pelarut air dan pelarut 
organik pada umumnya (Cavka dkk., 2008). Akan tetapi, 
penggunaan UiO-66 sebagai katalis memiliki kekurangan pada 
sifat keasamannya sehingga perlu dilakukan penambahan senyawa 
lain (Arrozi dkk., 2015). Penambahan aluminium pada MCM-41 
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dapat meningkatkan sisi asam sehingga aktivitas katalitiknya 
sebagai katalis asam semakin meningkat (Bhattacharyya dkk., 
2001). Penelitian lainnya menunjukkan bahwa penambahan SiO2 
ke γ-Al2O3 meningkatkan sisi asam Bronsted (Daniell dkk , 2000). 
Pada penelitian ini, disintesis UiO-66 pada padatan pendukung 
Al2O3 dan SiO2 yang diharapkan dapat meningkatkan aktivitas 
katalis UiO-66/Al2O3-SiO2 pada reaksi esterifikasi asam oleat 
dengan metanol. 
1.3 Batasan Masalah 
Pada penelitian ini, sintesis UiO-66 pada padatan pendukung 
Al2O3 dan SiO2 dilakukan dengan menggunakan metode 
solvotermal pada suhu 120 °C selama 24 jam dengan pelarut N,N’-
dimetilformalmida (DMF). Variasi yang digunakan adalah 
perbandingan SiO2 dengan Al2O3 yaitu tanpa SiO2, 1, 2, 4 dan 6. 
Padatan hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD, FT-IR, 
SEM-EDX, adsorpsi–desoprsi nitrogen dan dilakukan uji aktivitas 
katalis pada reaksi esterifikasi asam oleat pada suhu 65 °C selama 
2 jam. Produk katalisis diuji dengan GC untuk mengetahui yield 
metil ester yang didapatkan.  
1.4 Tujuan Penelitian 
Tujuan dari penelitian ini adalah untuk : 
1. Mendapatkan padatan UiO-66, UiO-66/Al2O3 dan UiO-
66/Al2O3-SiO2 
2. Mengetahui pengaruh penambahan Al2O3 dan SiO2 terhadap 
struktur UiO-66 
3. Mengetahui aktivitas katalis UiO-66, UiO-66/Al2O3 dan UiO-
66/Al2O3-SiO2 pada reaksi esterifikasi asam oleat 
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1.5 Manfaat Penelitian 
Manfaat dari penelitian ini adalah sebagai berikut : 
1. Memberikan data ilmiah mengenai pengaruh penambahan 
Al2O3 dan SiO2 terhadap struktur UiO-66 
2. Memberikan data ilmiah mengenai aktivitas katalis UiO-66, 
UiO-66/Al2O3 dan UiO-66/Al2O3-SiO2 pada reaksi esterifikasi 
asam oleat 
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“Halaman ini sengaja dikosongkan” 
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BAB II 
TINJAUAN PUSTAKA 
2.1 Metal Organic Framework (MOF) 
 Metal Organic Framework (MOF) adalah senyawa hidrida 
kristalin yang dibentuk oleh kluster logam yang berkoordinasi 
dengan ligan organik. Kelebihan MOF ini antara lain luas 
permukaan yang tinggi, ukuran pori yang mudah diatur, prosesnya 
sederhana, strukturnya beragam dan geometrinya mudah diatur 
(Rowsell dkk., 2011). Oleh sebab itu, MOF banyak digunakan pada 
beberapa aplikasi antara lain penyimpan, pemisah gas, sensor dan 
katalis heterogen (Bux dkk., 2009). 
 Pada MOF, ligan organik seperti asam karboksilat 
aromatik divalen dan trivalen atau N yang mengandung aromatik 
berikatan dengan kluster logam seperti seng, tembaga, kromium, 
zirkonium untuk membentuk kerangka aktif. Kluster logam pada 
MOF berfungsi sebagai titik penghubung sedangkan ligan organik 
berfungsi sebagai jembatan untuk menghubungkan kluster logam-
kluster logam membentuk kerangka 3 dimensi (Ma Mingyan, 
2011) seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.1. 
 
Gambar 2. 1 Prinsip Sintesis MOF (Gliemann dkk., 2012) 
 MOFs memiliki beberapa sub kelompok yaitu Metal 
Organic Framework, Zeolitic Imidazolate Framework, Hongkong 
Kluster logam 
Ligan organik 
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University of Science and Technology, University of Oslo dan MIL. 
Sub kelompok ini didasarkan perbedaan logam, ligan dan 
strukturnya (Kuppler dkk., 2009). Gambar 2.2 menunjukkan 
struktur dari macam–macam MOF. Perbedaan logam dan ligan 
pada MOF menyebabkan perbedaan interaksi antar molekul-
molekulnya. Hal ini disebabkan karena adanya perbedaan ukuran 
atom yang saling berikatan, pertumbuhan kristal dan kerangka 
MOF serta ukuran pori yang terbentuk pada material tersebut.  
 
Gambar 2. 2 Struktur dari Beberapa Macam MOF (Xiang dkk., 2010) 
MOF dapat disintesis melalui proses penguapan pelarut, 
hidrotermal, solvotermal, elektrokimia, mekanokimia dan 
ultrasonik. Sintesis MOF dipengaruhi oleh mode koordinasi logam 
9 
 
9 
 
ligan, molekul template, suhu, pelarut dan pH (Stock dan Biswas, 
2011) 
 Pada katalis, MOF banyak digunakan sebagai katalis atau 
sebagai katalis pendukung untuk beberapa reaksi seperti asilasi 
Friedel-Crafts (Nguyen dkk., 2011), reaksi Knoevenagel (Tran 
dkk., 2011), esterifikasi (Hasan dkk., 2015) dan transesterifikasi 
(Zhou dkk., 2009).  
 
2.2 University of Oslo-66 (UiO-66) 
 University of Oslo-66 (UiO-66) atau Zr-BDC merupakan 
salah satu jenis MOF (Metal Organic Framework). UiO-66 terdiri 
dari kluster logam Zr yang berkoordinasi dengan ligan H2BDC 
(asam 1,4-benzenedikarboksilat) yang membentuk framework. 
Rumus molekul dari UiO-66 adalah Zr6O4(OH)4(CO2)12. UiO-66 
mempunyai bilangan koordinasi 12, bilangan koordinasi tertinggi 
dari MOF yang sudah pernah dilaporkan. Bilangan koordinasi 12 
menunjukkan koordinasi atom logam pada struktur logam closed 
packed. UiO-66 memiliki struktur CCP (Cubic Closed Packed) 
seperti pada Gambar 2.3. UiO-66 memiliki kestabilan termal 
hingga suhu 540 °C (Cavka dkk., 2008).  
 
Gambar 2. 3 Struktur UiO-66 (Cavka dkk., 2008) 
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Gambar 2. 4 Struktur UiO-66 berbentuk (a) Tetrahedral (b) Oktahedral 
(Cavka dkk., 2008) 
 Struktur UiO-66 memiliki 2 tipe sangkar yaitu tetrahedral 
dan oktahedral seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.4. Pada 
gambar tersebut, atom zirkonium, oksigen, karbon dan hidrogen 
masing-masing ditunjukkan dengan warna merah, biru, abu-abu 
dan putih secara berurutan (Cavka dkk., 2008). 
Pada penelitian sebelumnya, dihasilkan UiO-66 dengan 
ukuran partikel 200 nm, daerah BET 1080 m²/g dan volume pori 
0,52 cm³/g (Cavka dkk., 2008). Penelitian selanjutnya didapatkan 
peningkatan pada luas daerah BET sebesar 1433 m²/g dan volume 
pori sebesar 0,63 cm³/g. Peningkatan kapasitas adsorpsi untuk 
penyimpanan gas dapat dilakukan melalui proses aktivasi (Abid 
dkk., 2012). UiO-66 hasil sintesis memiliki luas permukaan BET 
841,299 m²/g (Rahmawati dkk., 2014). UiO-66 memiliki luas 
permukaan BET sebesar 497 m²/g (Fajrin, 2016). Penelitian yang 
dilakukan oleh Hapsari, 2015 melaporkan bahwa UiO-66 hasil 
sintesis memiliki luas permukaan BET 951,45 m²/g dan volume 
pori sebesar 0,84 cm³/g.  
 UiO-66 digunakan sebagai katalis dalam reaksi esterifikasi 
asam laurat dengan metanol diperoleh yield sebesar 94% dengan 
kondisi reaksi perbandingan asam laurat:metanol = 1:26, katalis 
yang digunakan 8 % dan waktu reaksi selama 2 jam. Mekanisme 
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reaksi esterifikasi asam karboksilat dengan katalis UiO-66 
ditunjukkan pada Gambar 2.5 dimana oksigen aldehid pada asam 
karboksilat berkoordinasi dengan logam Zr pada UiO-66. 
Selanjutnya, pasangan elektron bebas pada oksigen di alkohol 
menyerang karbon aldehid sehingga terjadi pelepasan hidrogen. 
Setelah itu, terjadi pelepasan ester dari katalis UiO-66 (Cirujano 
dkk., 2015). Hapsari, 2015 meneliti penambahan Al2O3 pada UiO-
66 untuk meningkatkan aktivitas katalis UiO-66 dalam reaksi 
esterifikasi PFAD. UiO-66 juga diketahui sebagai katalis yang 
efektif dan efisien untuk reaksi transesterifikasi tributirin dan 
minyak kedelai dengan metanol dimana katalis UiO-66 relatif 
stabil dan dipergunakan kembali hingga 4 siklus (Zhou dkk., 
2016).  
 
Gambar 2. 5 Mekanisme Reaksi Esterifikasi menggunakan Katalis UiO-
66 (Cirujano dkk., 2015) 
2.3 Metode Solvotermal 
Metode solvotermal adalah metode sintesis yang 
dilakukan pada suhu antara 100–1000 °C dan tekanan tinggi 
dengan melibatkan pelarut organik selain air di dalam wadah 
tertutup pada hot plate atau oven dalam kondisi statis. Penggunaan 
pelarut organik ini bertujuan untuk mendeprotonasi ligan organik 
agar dapat berikatan dengan logam pusat (Yan dkk., 2014). Selain 
itu, penggunaan pelarut berpengaruh terhadap luas permukaan, 
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kristalinitas dan kestabilan termal material sintesis (Yiamsawas 
dkk., 2009). Metode solvotermal dapat digambarkan seperti 
Gambar 2.6. Metode solvotermal menggunakan prinsip 
penumbuhan kristal dalam campuran pelarut dengan pemanasan 
dan pencucian pelarut sehingga didapatkan struktur MOF yang 
diinginkan. Metode ini biasanya menggunakan autoclave. Di 
dalam autoclave, terjadi proses penguapan pelarut dan volume gas 
akan bertambah. Pada suhu yang tinggi, atom–atom yang terdapat 
pada autoclave akan menata ulang strukturnya hingga terjadi 
proses nuklesi dan terbentuk kristal baru (Lee dkk., 2013). 
Kelebihan metode ini adalah mudah, cepat, kemurnian tinggi, 
distribusi ukuran pori teratur dan ukuran partikelnya seragam 
(Somiya dkk., 2000). 
Metode solvotermal hingga kini terus dikembangkan. Hal 
ini disebabkan karena suhu, tekanan, komposisi pelarut dan 
stokiometri reaktan yang digunakan pada metode solvotermal akan 
mempengaruhi karakteristik material hasil sintesis. Sehingga perlu 
diketahui kondisi optimal pada sintesis MOF secara solvotermal 
(Xiao dkk., 2009). 
 
Gambar 2. 6 Prinsip Metode Solvotermal (Lee dkk., 2013) 
2.4 Metode Impregnasi 
Penambahan material sebagai pendukung dilakukan untuk 
meningkatkan karakteristik dari material sehingga lebih optimal 
untuk digunakan. Pada metode impregnasi, logam atau senyawa 
yang akan digunakan sebagai impreg dibuat terlebih dahulu. 
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Setelah itu, bahan tersebut ditambahkan ke logam. Hal ini 
menyebabkan kontak antara logam dasar dengan larutan 
impregnasi. Kemudian, campuran tersebut dikeringkan untuk 
menghilangkan sisa pelarut dan diaktivasi melalui kalsinasi, 
reduksi atau reaksi sejenisnya (Perego dkk., 1997). Penggunaan 
metode impregnasi bertujuan agar material yang ingin disintesis 
akan tertempel pada logam impreg. Akan tetapi, logam tersebut 
tetap berada pada material dan bukan sebagai template.  
2.5 Katalis 
Katalis adalah suatu zat yang mempercepat reaksi dengan 
menurunkan energi aktivasi, ikut bereaksi dan terbentuk kembali 
diakhir reaksi. Energi aktivasi adalah energi minimum yang 
diperlukan untuk memulai suatu reaksi.  
 Katalis dapat dibagi menjadi 3 bagian besar yaitu sebagai 
berikut : 
1. Katalis Homogen 
Katalis homogen merupakan katalis yang mempunyai fasa 
yang sama dengan reaktannya. Contohnya adalah ZnCl2, ZnBr2, 
AlCl3, NiO, ZnO, Cr2O3 dan lain-lain. Katalis homogen dapat 
dengan mudah ditambahkan pada suatu reaksi, mudah diproduksi 
kembali dan memiliki selektivitas yang tinggi namun sulit untuk 
dipisahkan dari produknya. 
2. Katalis Heterogen 
Katalis heterogen merupakan katalis yang mempunyai fasa 
yang berbeda dengan reaktannya. Misalnya katalis ruah (bulk 
catalyst) dan katalis pendukung (supported catalyst). Katalis ruah 
sebagian besar terdiri dari material yang aktif, seperti silika, 
alumina, katalis Zn-Cr oksida dan besi Molibdat (Perego dan Villa, 
1997). Sedangkan katalis pendukung dapat dibedakan menjadi 
supported logam, oksida, sulfida dan supported basa. Katalis 
heterogen mempunyai kelebihan mudah dipisahkan dari 
produknya tetapi terkadang yield yang diperoleh tidak terlalu besar. 
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Pengaruh massa katalis kurang begitu penting dibandingkan 
dengan pengaruh surface areanya. Mekanisme yang terjadi pada 
katalis heterogen, melibatkan proses adsorpsi dan desorpsi. Proses 
adsorpsi akan membawa molekul reaktan pada sisi aktif dari katalis 
yang akan merubah sifat dari reaktan, membentuk intermediet 
tertentu, kemudian produk dilepaskan dari permukaan melalui 
proses desorpsi  
3. Biokatalis 
Biokatalis merupakan katalis yang biasa terjadi pada mahluk 
hidup, seperti enzim, proses biokatalitik dalam sel dan immobilized 
enzim (Perego dan Villa, 1997). 
Tingkat keasamaan pada katalis sangat diperlukan pada 
banyak katalis yang selama ini dibuat oleh para peneliti. Beberapa 
diantaranya adalah keasamaan yang diungkapkan oleh Molnar 
dkk., (2001) bahwa semakin tinggi permukaan spesifik keasaman 
suatu katalis, maka semakin tinggi juga aktivitas katalis tersebut, 
yang dibuktikan dengan penelitiannya mengenai aktivitas katalis 
SiO2 dan MCM-41 meningkat dengan menambah sedikit Cs ke 
dalam frameworknya, karena adanya peningkatan permukaan 
keasaman.  
2.6 Reaksi Esterifikasi 
 Reaksi esterifikasi adalah reaksi antara asam karboksilat 
dengan alkohol menghasilkan ester dan air seperti yang 
ditunjukkan Gambar 2.7. Reaksi esterfikasi merupakan reaksi 
reversible karena ester dapat dihidrolisis oleh air menghasilkan 
asam karboksilat dan alkohol kembali. Reaksi esterifikasi dapat 
menggunakan katalis untuk mempercepat reaksi pembentukan 
produknya. Katalis yang digunakan dapat berupa katalis homogen 
dan heterogen. Katalis homogen yang digunakan yaitu asam sulfat, 
asam fosfat, asam klorida dan asam sulfonat organik. Penggunaan 
katalis homogen memiliki dampak yaitu bersifat korosif, tidak 
dapat digunakan kembali dan membutuhkan biaya tambahan untuk 
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proses pemisahan dan pemurnian (Somnu dkk., 2013; Ong dkk., 
2013). Penggunaan katalis heterogen untuk reaksi esterifikasi 
tengah dikembangkan, hal ini disebabkan karena dapat diperoleh 
dan digunakan kembali dengan biaya yang rendah. Beberapa 
katalis heterogen yang digunakan untuk reaksi esterifikasi adalah 
zeolit, karbon dan MOF (Soltani dkk., 2016). 
 
Gambar 2. 7 Reaksi Esterifikasi (Masduki, 2013) 
Faktor-faktor yang mempengaruhi reaksi esterifikasi antara 
lain rasio minyak dengan alkohol, jumlah katalis, suhu dan waktu 
reaksi. Rasio minyak dengan alkohol berpengaruh ketika alkohol 
yang digunakan berlebih, karena alkohol berlebih maka produksi 
air akan berlebih sehingga akan bereaksi kembali dengan metil 
ester sehingga reaksi menjadi berbalik (Lokman dkk., 2015).  
MIL-101 (Cr)-SO3H digunakan sebagai katalis dalam reaksi 
esterifikasi asam oleat dan yield yang diperoleh adalah 64 % pada 
suhu 150 °C selama 10 menit (Hasan dkk., 2015). Zeolit Y 
digunakan sebagai katalis pada reaksi esterifikasi asam oleat dan 
diperoleh yield sebesar 85 % dengan kondisi reaksi rasio molar 
asam:etanol = 1:6, katalis yang digunakan 5 % dan waktu 
pengadukan 60 menit (Doyle dkk., 2016).  
2.7 Karakterisasi Material 
2.7.1 X-ray Diffraction (XRD) 
Karakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) 
adalah salah satu teknik karakterisasi yang digunakan untuk 
menentukan struktur dan kristalinitas dari suatu material. Metode 
+ + 
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XRD banyak digunakan untuk mengidentifikasi dan 
mengkarakterisasi material. Untuk mengidentifikasi suatu material 
maka dibutuhkan difraktogram standar untuk mencocokkan 
dengan difraktogram hasil sintesis. Prinsip XRD yaitu sinar X yang 
ditembakkan ke suatu sampel akan berinteraksi dengan elektron-
elektron yang terdapat dalam sampel. Interaksi ini akan 
menghasilkan hamburan cahaya yang sesuai dengan struktur dan 
keteraturan kristal-kristal sampel. Hamburan ini kemudian 
ditangkap oleh detektor (Skoog dkk., 2007) 
 
Gambar 2. 8 Prinsip Kerja XRD (Settle, 1997) 
Sudut kedatangan sinar x dan spektrum pantulan 
berhubungan langsung dengan lattice spacing dari kristal yang 
dianalisis. Pola difraksi di plotkan berdasarkan intensitas peak 
yang menyatakan peta parameter kisi kristal atau indeks Miller 
(hkl) sebagai fungsi 2θ, dimana θ merupakan sudut difraksi 
berdasarkan persamaan Bragg. Interpretasi Hukum Bragg 
dilakukan berdasarkan asumsi bahwa permukaan dari asal sinar x 
dipantulkan adalah datar seperti ditunjukkan pada Gambar 2.8. 
Hukum Bragg adalah sebagai berikut: 
n λ = 2d sinθ    (2.1) 
dimana : 
d = jarak antar lapisan atom atau ion yang berdekatan 
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λ = panjang gelombang radiasi sinar X 
n = urutan pantulan  
Kristalinitas dapat ditentukan dengan XRD melalui 
perbandingan intensitas atau luasan peak sampel dengan intensitas 
atau luasan peak standar. Secara matematis dapat ditulis yaitu : 
Kristalinitas=
Intensitas peak hkl sampel
Intensitas peak hkl standar
x 100 % (2.2) 
Difraktogram UiO-66 memiliki puncak pertama pada 
sudut 2θ=7,4 dan memiliki puncak kedua pada sudut 2θ=8,5°. 
Kedua puncak tersebut merupakan puncak karakteristik yang 
dimiliki material UiO-66 seperti yang dilaporkan Abid dkk., 2012 
dan Cavka dkk., 2008. Difraktogram UiO-66 seperti ditunjukkan 
pada Gambar 2.9.  
 
Gambar 2. 9 Difraktogram UiO-66 (Abid dkk., 2012) 
2.7.2 Fourier Transform Infra Red (FT-IR) 
FT-IR memberikan informasi karakteristik katalis di 
permukaan dalam hal struktur oksida logam. Posisi bands atau 
peak menunjukkan ikatan logam-oksigen yang sebenarnya. 
Metode karakterisasi ini dapat juga memberikan sifat-sifat suatu 
sisi permukaan terhadap molekul probe tertenu, sehingga interaksi 
antar molekul dan reaktivitas permukaan dapat dipelajari. FT-IR 
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menggunakan KBr dimana sampel katalis dicampur dengan KBr 
dengan perbandingan tertentu. Spektrum IR dilakukan dengan 
metode absorbansi pada 298 K dengan bilangan gelombang 4000-
400 cm-1 dengan resolusi 2 cm-1 (Leofanti dkk., 1997). 
Spektofotometer IR mendeteksi vibrasi spesifik dari suatu 
gugus fungsi suatu materi. Ketika radiasi infra merah berinteraksi 
dengan molekul, maka molekul akan menyerap energi untuk 
bervibrasi stretching maupun bending (Pavia dkk., 2009). Skema 
kerja alat FTIR ditunjukkan pada Gambar 2.10. 
 
Gambar 2. 10 Skema Kerja FTIR (Anam dkk., 2007) 
Gambar 2.11 menjelaskan mengenai spektra UiO-66. 
Spektra UiO-66 muncul beberapa pita serapan pada daerah 
fingerprint dengan bilangan gelombang < 1400 cm-1 dan empat 
puncak serapan lainnya pada daerah bilangan gelombang >1400 
cm-1. Pada bilangan gelombang 746,4 cm-1 menunjukkanikatan Zr-
O dari material UiO-66. Vibrasi Zr-O muncul padabilangan 
gelombang 600-700 cm-1 berdekatan dengan vibrasibending dari 
C-H maupun O-H. Selain itu, masing-masing spektra muncul 
puncak serapan pada daerah bilangan gelombang 1390–1400 cm-
1menunjukkan adanya ikatan C-O dari gugus C-OH karboksilat. 
Padatan UiO-66 untuk ikatan C=C gugus aromatik berasal dari 
1. Sumber 
inframerah 
2. Pembagi 
berkas 
3. Kaca 
Pemantul 
4. Sensor 
inframerah 
5. Sampel 
6. Display 
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ligan organik muncul pada bilangan gelombang 1500–1580 cm-1. 
Puncak serapan ikatan C=O gugus karboksilat muncul pada 
bilangan gelombang 1650-1658 cm-1. Pergeseran terjadi pada 
ikatan C=O gugus karboksilat yang seharusnya muncul pada 
bilangan gelombang 1700–1730 cm-1. Hal tersebut 
mengindikasikan adanya koordinasi dengan logam pusat melalui 
O- membentuk struktur selama proses deprotonasi (Abid dkk., 
2012).  
 
Gambar 2. 11 Spektra FTIR UiO-66 (Abid dkk., 2012) 
2.9.3 Scanning Electron Microscope – Energy Dispersive X-
ray (SEM-EDX) 
SEM adalah salah satu teknik karakterisasi material 
dimana mikroskop elektron menggunakan berkas elektron untuk 
menggambar profil permukaan benda. Prinsip kerja dari SEM 
adalah berkas elektron yang berenergi tinggi ditembakkan ke 
permukaan benda, sehingga permukaan benda yang terkena berkas 
elektron memantulkan kembali berkas tersebut atau menghasilkan 
elektron sekunder ke segala arah. Detektor di dalam SEM 
mendeteksi elektron yang dipantulkan dengan intensitas tertinggi. 
Lokasi permukaan benda yang ditembak dengan berkas elektron di 
bilangan gelombang (        ) 
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scan ke seluruh daerah pengamatan. Elektron berinteraksi dengan 
atom-atom yang akan membuat sampel menghasilkan sinyal dan 
memberikan informasi mengenai permukaan topografi sampel, 
komposisi dan sifat-sifat lainnya (Abdullah dkk., 2004). 
 Energy Dispersive X-Ray adalah pengukuran dari 
pancaran sinar X selama penembakan elektron pada SEM untuk 
menentukan komposisi kimia suatu material dalam skala mikro 
maupun nano. Emisi sinar X yang khas akan terjadi ketika sampel 
diberi energi yang besar dimana energi dan intensitasnya 
bergantung kepada komposisi unsur dalam sampel (Cho dkk., 
2013). Foto SEM dari material UiO-66 berupa kristal kecil yang 
bergerombol (Abid dkk., 2012) seperti ditunjukkan pada Gambar 
2.12.  
 
Gambar 2. 12 Foto SEM UiO-66 (Cavka dkk., 2008) 
2.9.4 Adsorpsi-Desorpsi Nitrogen 
 Adsorpsi-desorpsi nitrogen dilakukan untuk mengetahui 
luas permukaan, ukuran pori dan volume pori dari sampel. 
Adsorpsi-desorpsi nitrogen ini terjadi melalui ikatan yang lemah 
yang disebabkan interaksi dipol antara adsorbat dan adsorben. 
Adsorbat yang digunakan adalah nitrogen karena bersifat inert. 
Luas permukaan diperoleh dari volume adsorpsi monolayer pada 
tekanan yang relatif rendah sedangkan ukuran pori ditentukan oleh 
volume gas dalam pori. Analisis adsorpsi-desorpsi nitrogen 
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memiliki beberapa model untuk menghitung luas permukaan 
padatan dan ukuran pori yaitu : 
1. Isoterm adsorpsi Langmuir yaitu adsorpsi yang terjadi pada 
lapisan monolayer dimana adsorpsi ini berkelakuan ideal 
dalam fasa uap. Model ini digunakan untuk mengukur luas 
permukaan 
2. Isoterm adsorpsi BET yaitu adsorpsi yang terjadi pada lapisan 
multilayer yang digunakan untuk mengukur luas permukaan 
3. Isoterm adsorpsi Freundlich yaitu adsorpsi zat terlarut pada 
padatan adsorben (Andreas dkk., 2015) 
Terdapat 6 grafik isoterm seperti pada Gambar 2.13 yang 
digunakan untuk menentukan luas permukaan dan pori. Tipe I khas 
untuk padatan mikropori, tipe II khas untuk padatan tidak berpori, 
tipe III khas material dengan gaya kohesi yang lebih kuat antara 
molekul adsorbat daripada adhesi molekul adsorbat dengan 
adsorben. Tipe IV dan V khas untuk padatan mesopori yang 
memiliki loop histerisis. Tipe VI khas untuk karbon yang tidak 
berpori (Sing, 2001).  
 
Gambar 2. 13 Tipe Isoterm Adsorpsi-Desorpsi Nitrogen (Sing, 2001) 
Berdasarkan Gambar 2.14, isoterm adsorpsi-desorpsi nitrogen 
dari UiO-66 menunjukkan isoterm tipe I yaitu material mikropori. 
Luas daerah BET dari UiO-66 sebesar 1433 m²/g dan volume pori 
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sebesar 0,63 cm³/g. Peningkatan kapasitas adsorpsi untuk 
penyimpanan gas dapat dilakukan melalui proses aktivasi (Abid 
dkk., 2012). 
 
Gambar 2. 14 Isoterm Adsorpsi-Desorpsi Nitrogen UiO-66 (Abid dkk., 
2012) 
2.9.5 Gas Chromatography (GC) 
Kromatografi Gas adalah alat yang digunakan untuk 
memisahkan komponen suatu campuran dan juga dapat digunakan 
untuk mengidentifikasi, penentuan kuantitas dan pengumpulan 
senyawa yang telah dipisahkan tersebut. Prinsip pemisahan secara 
kromatografi gas adalah penyebaran cuplikan diantara 2 fasa. 
Pemisahan tercapai dengan partisi sampel antara fasa gas bergerak 
dan fasa diam berupa cairan dengan titik didih tinggi, tidak mudah 
menguap yang terikat pada zat padat penunjangnya. Kelebihan 
kromatografi gas adalah kolom yang digunakan lebih panjang 
untuk menghasilkan efisiensi pemisahan yang tinggi, 
keseimbangan partisi antara gas dan cair berlangsung cepat 
sehingga analisis relatif cepat dan sensitivitasnya tinggi. Fasa gas 
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dibandingkan sebagai fasa cair tidak bersifat reaktif terhadap fasa 
diam dan zat-zat terlarut. Kelemahannya adalah teknik ini terbatas 
untuk zat yang mudah menguap (McNairn dan Bonelli, 1998). 
 Kromatografi gas dapat memberikan informasi kuantitatif. 
Terdapat 3 jenis metode analisis kuantitatif kromatografi gas yaitu 
metode standar kalibrasi, metode standar internal dan metode 
normalisasi area.  
1. Metode standar kalibrasi  
Untuk analisis dengan metode ini harus disiapkan beberapa 
larutan standar yang komposisisnya sama dengan analit. 
Kemudian tiap larutan standar diukur dengan kromatografi 
gas sehingga diperoleh kromatogram untuk tiap larutan 
standar. Selanjutnya diplot area puncak atau tinggi puncak 
sebagai fungsi konsentrasi larutan standar. 
2. Metode normalisasi area 
Metode analisis ini bertujuan untuk mengurangi kesalahan 
yang berhubungan dengan injeksi cuplikan. Metode ini 
diperlukan elusi yang sempurna, semua komponen campuran 
harus keluar dari kolom. Area setiap puncak dihitung, 
kemudian area-area puncak tersebut dikoreksi terhadap 
respon detektor untuk jenis senyawa yang berbeda. 
Selanjutnya konsentrasi analit ditentukan dengan 
membandingkan area suatu puncak terhadap total area semua 
komponen (Handayana, 2006) 
3. Metode standar internal 
Metode ini merupakan cara yang paling baik untuk 
mendapatkan hasil yang akurat. Metode ini diawali dengan 
penambahan senyawa standar yang diketahui beratnya ke 
dalam cuplikan. Senyawa standar tersebut harus yang tidak 
terdapat di dalam cuplikan. Untuk menghitung berat masing-
masing komponen dalam cuplikan, luas puncak dari senyawa 
standar dipakai sebagai pembanding. Syarat utama senyawa 
standar adalah senyawa tersebut terelusi terpisah dari masing-
masing komponen penyusun cuplikan, tetapi letak puncaknya 
tidak jauh dari puncak komponen dan sebaiknya ada 
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diantaranya. Senyawa standar harus mempunyai gugus 
fungsional yang serupa atau merupakan senyawa yang serupa 
dengan komponen dalam cuplikan. Selain itu harus stabil 
dalam kondisi analisis dan tidak bereaksi dengan cuplikan 
yang dianalisis. 
 Langkah pertama dalam melaksanakan metode standar 
internal adalah menyiapkan larutan standar dan menentukan 
besarnya faktor respon relatif atau respon faktor dari masing-
masing komponen terhadap standar internalnya. Kemudian 
campuran dari standar dan cuplikan yang masing-masing 
beratnya diketahui diinjeksikan kedalam kromatograf.  
 Perhitungan GC secara kuantitatif dengan menggunakan 
Standar Internal (SI) melibatkan beberapa variabel antara lain 
respon rasio analit, rasio jumlah analit (Amount Rasio) dan 
Respon Faktor (RF). 
Respon jumlah analit=Amount Rasio=
Cx
CSI
 (2.5) 
 
Rasio respon analit=
Ax
ASI
   (2.6) 
dimana : 
Cx  : jumlah analit (mg/mL) 
CSI  : jumlah standar internal (mg/mL) 
Ax  : luas area analit 
ASI  : luas area standar internal 
 Setelah diketahui respon analit, kemudian dapat dihitung 
respon faktor, konsentrasi analit, % berat analit serta aktivitas 
dan selektivitas sampel. Respon faktor digunakan untuk 
menghitung respon detektor yang berbeda antara senyawa 
analit dan senyawa standar internal.  
Respon Faktor (RF)= 
Respon jumlah analit (X)
Rasio respon analit (Y)
 (2.7) 
Konsentrasi analit=(Respon rasio analit)x RF x [SI] (2.8) 
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% berat analit= 
[Konsentrasi sampel]x 100
[Sampel]
  (2.9) 
% konversi= 
%berat reaktan awal-%berat produk sisa
%berat awal
x 100%      (2.10) 
%selektivitas= 
% berat produk
%berat reaktan awal-%berat sisa produk
x 100%    (2.11) 
(Udayakumar dkk., 2006) 
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BAB III 
METODOLOGI PENELITIAN 
3.1 Alat dan Bahan 
3.1.1 Alat 
 Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah gelas 
beker, botol vial, botol pereaksi 100 mL, batang pengaduk, corong 
pisah, pipet ukur 10 mL, pipet ukur 2 mL, propipet, pipet tetes, 
botol timbang, kaca arloji, magnetic stirrer, labu ukur, labu leher 
dua, kondensor, hot plate dan oven. Peralatan yang digunakan 
untuk karakterisasi adalah X-Ray Diffraction (XRD) (XRD-JOEL), 
spektofotometer Fourier Transform-Infra Red (FT- IR) (8400S 
Shimadzu), Scanning Electron Microscope- Energy Dispersive X-
ray (SEM-EDX) (SEM-Zeiss EVO MA10), gas sorption analyzer 
(Quantachrome Instruments) dan gas chromatography (HP 
INNOWAX).  
3.1.2 Bahan 
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah 
zirkonium tetraklorida (ZrCl4) (Sigma Aldrich, 99,0%), N,N’-
dimetilformida (DMF) (Merck, 99,8%), asam 1,4–
benzendikarboksilat (H2BDC) (Sigma Aldrich, 99,0%), kloroform 
(CH3Cl) (Merck, 99,9%), silika 60 H yang selanjutnya disebut SiO2 
(Merck), alumunium oksida (Al2O3) (Sigma Aldrich), metanol 
(Merck), asam oleat (Sigma Aldrich) dan n-heksana (Merck).  
3.2 Prosedur Penelitian 
3.2.1 Sintesis UiO-66 
 Sintesis UiO-66 dilakukan dengan mengacu pada prosedur 
yang telah dilaporkan oleh Rahmawati dkk., 2014. Sebanyak 
0,2490 gram (1,5 mmol) asam 1,4–benzendikarboksilat (H2BDC) 
dilarutkan dalam 15 mL N,N’-dimetilformida (DMF) yang 
selanjutnya disebut larutan A. Di tempat lain, sebanyak 0,3490 
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gram (1,5 mmol) zirkonium tetraklorida (ZrCl4) dilarutkan dalam 
15 mL N,N’-dimetilformida (DMF) yang selanjutnya disebut 
larutan B.  Kemudian  larutan A dicampur dengan larutan B dan 
dimasukkan ke dalam botol pereaksi dan diaduk dengan 
menggunakan magnetic stirrer  selama 30 menit. Selanjutnya, 
campuran tersebut dipanaskan di dalam oven pada suhu 120 °C 
selama 24 jam dalam keadaan statis. Campuran tersebut di 
dinginkan hingga mencapai suhu ruang dan didekantasi hingga 
diperoleh padatan. Padatan dicuci dengan cara direndam dalam 30 
mL N,N’-dimetilformida (DMF) selama 24 jam. Setelah itu, 
padatan dicuci kembali dengan cara direndam di dalam 30 mL 
kloroform selama 24 jam dan diulangi sebanyak 2 kali. Padatan 
dikeringkan dalam oven pada suhu 90 °C selama 2 jam. Hasil 
sintesis dikarakterisasi dengan XRD, FT- IR, SEM-EDX dan 
adsorpsi-desorpsi nitrogen.  
3.2.2 Sintesis UiO-66/Al2O3-SiO2 
 Sebanyak 0,2490 gram (1,5 mmol) asam 1,4-
benzendikarboksilat (H2BDC) dilarutkan dalam 15 mL N,N’-
dimetilformida(DMF) dan diaduk dengan magnetic stirrerdi dalam 
botol pereaksi. Setelah itu, ditambahkan Al2O3 dan diaduk dengan 
magnetic stirrer  selama 30 menit.  Kemudian, campuran 
ditambahkan SiO2 dengan perbandingan Si/Al yang terdapat pada 
tabel 3.1. Campuran ini selanjutnya disebut campuran A. Di tempat 
lain, sebanyak 0,3490 gram (1,5 mmol) zirkonium tetraklorida 
(ZrCl4) dilarutkan dalam 15 mLN,N’-dimetilformida (DMF) yang 
selanjutnya disebut larutan B. Larutan B dicampurkan ke dalam 
campuran A dan diaduk dengan magnetic stirrer selama 2 jam. 
Kemudian, campuran tersebut dipanaskan di dalam oven dengan 
suhu 120 °C selama 24 jam dalam keadaan statis. Selanjutnya, 
campuran tersebut didinginkan hingga mencapai suhu ruang dan 
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didekantasi hingga didapatkan padatan. Padatan dicuci dengan cara 
direndam dalam 30 mL N,N’-dimetilformida (DMF) selama 24 
jam. Setelah itu, padatan dicuci kembali dengan cara direndam di 
dalam 30 mL kloroform selama 24 jam dan diulangi sebanyak 2 
kali. Selanjutnya, padatan dikeringkan dalam oven pada suhu 90 
°C selama 2 jam. Padatan yang didapatkan ditimbang massanya 
dan diberi notasi yang tertera pada Tabel 3.1.Hasil sintesis 
dikarakterisasi dengan XRD, FT- IR, SEM-EDX dan adsorpsi-
desorpsi nitrogen.  
Tabel 3. 1 Notasi Hasil Sintesis dan Massa Al2O3 dan SiO2 
Padatan Notasi 
Massa 
Al2O3 
(gram) 
Massa 
SiO2 
(gram) 
UiO-66 UiO-66 0 0 
UiO-66/Al2O3 UiO-66/Al2O3 
0,3 
0 
UiO-66/Al2O3-SiO2 
rasio Si/Al =1 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (1) 0,1802 
UiO-66/Al2O3-SiO2 
rasio Si/Al =2 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (2) 0,3605 
UiO-66/Al2O3-SiO2 
rasio Si/Al =4 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (4) 0,7210 
UiO-66/Al2O3-SiO2 
rasio Si/Al = 6 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (6) 0,9624 
3.2.3 Karakterisasi Hasil Sintesis 
3.2.3.1 Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) 
 Karakterisasi XRD digunakan untuk mengetahui struktur 
keteraturan kristal, struktur kristal dan komposisi suatu kristal. 
Karakterisasi hasil sintesis dilakukan dengan radiasi Cu Kα (λ = 
1,5406 Å), percepatan tegangan yaitu 40 kV dan arus yaitu 40 mA. 
Sudut 2θ yang digunakan adalah sebesar 5-50° dengan interval 
sebesar 0,02°. Sampel hasil sintesisdiletakkan di dalam holder 
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yang telah disediakan dan kemudian dianalisis sehingga 
didapatkan difraktogram yang terdiri dari sudut 2θ sebagai sumbu 
x dengan intensitas puncak sampel sebagai sumbu y. 
3.2.3.2 Karakterisasi Fourier Transform- Infra Red (FTIR) 
 Karakterisasi FTIR digunakan untuk mengetahui gugus 
fungsi yang terdapat pada material hasil sintesis.  Karakterisasi 
dilakukan pada bilangan gelombang 400-4000 cm-1 dengan 
resolusi 4 cm-1 dan metode dilemahkan Total Refrektansi (ATR). 
Sampel hasil sintesis dicampur dengan KBr (1 : 99) dengan cara 
ditumbuk dengan mortar agat dan dimampatkan dengan 
menggunakan tekanan hidrolik kemudian dicetak menjadi bentuk 
pelet. Setelah itu, pelet tersebut ditempatkan di dalam pellet holder 
dan dimasukkan dalam holder FT-IR sehingga didapatkan spektra 
berupa kurva antara bilangan gelombang sebagai sumbu x dengan 
transmitan sebagai sumbu y.   
3.2.3.3 Karakterisasi Scanning Electron Microscope-Energy 
Dispersive X-ray (SEM-EDX) 
 Karakterisasi SEM digunakan untuk mengetahui 
morfologi dan ukuran partikel material hasil sintesis.  Sampel hasil 
sintesis diletakkan pada permukaan sample holder yang telah berisi 
cupper type dan kemudian dilakukan coating lapis emas agar 
permukaan sampel hasil sintesis dapat dideteksi oleh SEM-EDX 
sehingga didapatkan gambar berupa morfologi hasil sintesis. 
3.2.3.4 Karakterisasi Adsoprsi – Desoprsi Nitrogen  
Karakterisasi isotermal adsorpsi – desorpsi nitrogen 
dilakukan untuk mengetahui pengukuran luas permukaan dan 
distribusi ukuran pori material hasil sintesis. Suhu digesting yang 
digunakan adalah 150 °C  dan akan didapat nilai P/P0 dan nilai 
transformasi BET untuk perhitungan luas area. 
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3.2.4 Uji Katalisis 
Uji aktivitas katalis pada reaksi esterifikasi asam oleat 
dilakukan dalam beberapa tahap yaitu reaksi esterifikasi dan uji 
GC. 
3.2.4.1 Reaksi Esterifikasi Asam Oleat 
Sintesis metil ester dilakukan melalui reaksi esterifikasi 
asam oleat dengan metanol menggunakan katalis UiO-66,UiO-
66/Al2O3 dan UiO-66/Al2O3-SiO2. Reaksi esterifikasi dilakukan 
dengan metode refluks, rasio molar asam : metanol (1 : 30) dan 
katalis 5% berat terhadap asam oleat. Pertama-tama, metanol 
dimasukkan ke dalam labu leher dua. Kedua, ditambahkan katalis 
ke dalam labu leher dua. Selanjutnya, ditambahkanasam oleat dan 
diaduk dengan kecepatan pengadukan 600 rpm pada suhu 65 °C 
selama 2 jam. Setelah reaksi selesai, hasil reaksi dimasukkkan ke 
dalam corong pisah hingga terdapat 3 fasa. Fasa atas diambil dan 
ditambahkan n-heksana kemudian diuapkan. 
3.2.4.2 Uji Gas Chromatography (GC) 
 Hasil reaksi esterifikasi asam oleat dikarakterisasi dengan 
Gas Chromatography (GC) untuk menentukan konsentrasi metil 
ester yang terbentuk melalui luas puncaknya sehingga yield 
diperoleh. Spesifikasi GC yang digunakan adalah jenis detektor 
FID dengan ukuran kolom 30 m x 0,25 mm x 0,25 µm. Suhu awal 
GC diatur sebesar 100 °C selama 2 menit kemudian dinaikkan 
dengan laju 10 °C/menit hingga mencapai suhu 150 °C selama 2 
menit selanjutnya dinaikkan dengan laju 10 °C/menit hingga 
mencapai suhu 220 °C selama 2 menit kemudian dinaikkan 
kembali laju 5 °C/menit hingga mencapai suhu 250 °C. Hasil 
esterifikasi asam oleat dilarutkan dalam n-heksana lalu disuntikkan 
pada GC menggunakan microliter syringe.  
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BAB IV 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
 Pada penelitian ini, telah dilakukan sintesis UiO-66 
dengan prekursor zirkonium tetraklorida (ZrCl4) dan asam 1,4–
benzendikarboksilat (H2BDC) dalam pelarut N,N’-
dimetilformalmida (DMF). Sintesis UiO-66 pada padatan 
pendukung Al2O3 dan SiO2 dilakukan dengan penambahan SiO2 
dan Al2O3 dengan variasi perbandingan Si/Al yaitu tanpa SiO2, 1, 
2, 4 dan 6. Metode yang digunakan untuk sintesis UiO-66 adalah 
metode solvotermal pada suhu 120 °C selama 24 jam. Padatan hasil 
sintesis dikarakterisasi dengan XRD, FT-IR, SEM-EDX dan 
adsorpsi-desorpsi nitrogen. Selain itu, padatan hasil sintesis 
digunakan sebagai katalis dalam reaksi esterifikasi asam oleat dan 
metanol.   
4.1 Sintesis UiO-66 
 Sintesis UiO-66 dilakukan menggunakan metode 
solvotermal yang telah dilaporkan oleh Rahmawati dkk., 2014 
karena padatan yang dihasilkan memiliki yield yang lebih besar 
dibandingkan penelitian Cavka dkk., 2008 dan Abid dkk., 2012. 
Pada penelitian ini, masing-masing prekursor yaitu zirkonium 
tetraklorida (ZrCl4) dan asam 1,4-benzendikarboksilat (H2BDC) 
dilarutkan dalam pelarut N,N’-dimetilformalmida (DMF). Asam 
1,4-benzendikarboksilat (H2BDC) dilarutkan dengan N,N’-
dimetilformalmida (DMF) agar ligan dapat terprotonasi lebih cepat 
dan membentuk O- yang akan bereaksi dengan ion logam (Yan 
dkk., 2014). Larutan yang dihasilkan dapat dilihat pada Gambar 4.1 
(a) dan (b). Kedua larutan dicampurkan ke dalam botol pereaksi 
dan diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 30 menit. 
Campuran yang dihasilkan berwarna putih keruh. Pengadukan 
berfungsi mencampurkan prekursor secara sempurna. 
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Gambar 4. 1 (a) Larutan BDC, (b) Larutan ZrCl4 
 Selanjutnya, campuran tersebut dipanaskan di dalam oven 
pada suhu 120 °C selama 24 jam. Setelah proses pemanasan, 
terbentuk gel berwarna putih seperti yang ditunjukkan pada 
Gambar 4.2. Campuran hasil pemanasan tersebut didinginkan pada 
suhu ruang selama 24 jam. Hal ini bertujuan agar padatan stabil 
dan mengendap sempurna. Kemudian, campuran tersebut 
didekantasi sehingga diperoleh padatan putih dan filtrat tidak 
berwarna. 
 
Gambar 4. 2 Larutan Hasil Pemanasan selama 24 jam 
a b 
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 Padatan putih hasil penyaringan direndam dalam N,N’-
dimetilformalmida (DMF) selama 24 jam untuk melarutkan sisa 
reaktan yang tidak bereaksi. Proses pencucian padatan dilanjutkan 
dengan perendaman padatan dalam kloroform selama 24 jam, 
dilanjutkan dengan proses dekantasi hingga didapat filtrat yang 
jernih. Proses pencucian dengan kloroform diulangi sekali lagi. 
Pencucian dengan kloroform bertujuan untuk meningkatkan 
stabilitas termal melalui penukaran pelarut pada pori tanpa 
mempengaruhi struktur kerangka (Abid dkk., 2012). Selain itu, 
pencucian dengan kloroform juga bertujuan untuk menghilangkan 
pengotor DMF. Selanjutnya, padatan dikeringkan dalam oven pada 
suhu 90 °C selama 2 jam sehingga diperoleh padatan berwarna 
putih. Padatan yang telah kering selanjutnya diberi notasi UiO-66 
yang ditunjukkan pada Gambar 4.3. UiO-66 hasil sintesis 
selanjutnya dikarakterisasi.  
 
Gambar 4. 3 Padatan UiO-66 Hasil Sintesis 
4.2 Sintesis UiO-66/Al2O3-SiO2 
 Pada perbandingan ZrCl4 dan H2BDC yang sama, 
ditambahkan variasi perbandingan Al2O3 dan SiO2 untuk 
mengetahui pengaruh penambahan Al2O3 dan SiO2 terhadap 
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struktur dan morfologi padatan yang dihasilkan dan aktivitasnya 
terhadap reaksi esterifikasi asam oleat dengan metanol. 
Penambahan Al2O3 dan SiO2 dilakukan pada pelarutan 
H2BDC dalam pelarut DMF sehingga diperoleh campuran 
berwarna putih keruh dan terdapat endapan putih. Campuran 
tersebut kemudian ditambahkan larutan ZrCl4 dan diaduk dengan 
magnetic stirrer selama 2 jam. Kemudian campuran tersebut 
dipanaskan pada suhu 120 °C selama 24 jam dan didinginkan 
hingga mencapai suhu ruang selama 24 jam seperti ditunjukkan 
Gambar 4.4.  
 
 
Gambar 4. 4 Campuran Hasil Pendinginan (a) UiO-66/Al2O3, (b) UiO-
66/Al2O3-SiO2(1), (c) UiO-66/Al2O3-SiO2(2), (d) UiO-
66/Al2O3-SiO2(4) dan (e) UiO-66/Al2O3-SiO2(6) 
Hasil sintesis berturut-turut dinotasikan sebagai UiO-
66/Al2O3, UiO-66/Al2O3-SiO2(1), UiO-66/Al2O3-SiO2(2),UiO-
66/Al2O3-SiO2(4) danUiO-66/Al2O3-SiO2(6) seperti ditunjukkan 
pada Gambar 4.5. Massa padatan yang didapatkan dari hasil 
sintesis masing-masing menunjukkan perbedaan seperti 
ditunjukkan pada Tabel 4.1 dan Gambar 4.6. 
a b c d e 
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Gambar 4. 5 Hasil Sintesis UiO-66/Al2O3, UiO-66/Al2O3-SiO2(1), UiO-
66/Al2O3-SiO2(2), UiO-66/Al2O3-SiO2(4) dan UiO-
66/Al2O3-SiO2(6) 
Tabel 4. 1 Massa Material Hasil Sintesis 
Material 
Massa 
Al2O3 
(gram) 
Massa 
SiO2 
(gram) 
Massa hasil 
sintesis (gram) 
UiO-66 0 0 0,3807 
UiO-66/Al2O3 
0,3 
0 0,6548 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (1) 0,1802 0,9309 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (2) 0,3605 1,125 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (4) 0,7210 1,5611 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (6) 0,9624 1,872 
 
Hasil sintesis dalam penelitian ini berupa padatan 
berwarna putih. Penambahan Al2O3 dan SiO2 pada UiO-66 tidak 
menyebabkan perbedaan warna pada padatan hasil sintesis. 
Penambahan Al2O3 pada UiO-66 pernah dilakukan oleh Hapsari, 
2015 menghasilkan padatan yang tidak mengalami perubahan 
warna.  
Perubahan massa padatan hasil sintesis secara keseluruhan 
ditunjukkan pada Gambar 4.6. Terjadi kenaikan massa seiring 
dengan kenaikan perbandingan Si/Al. Semakin besar perbandingan 
Si/Al, maka massa hasil sintesis semakin besar. 
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Gambar 4. 6 Massa Material Hasil Sintesis yang Diperoleh(a) UiO-66, 
(b) UiO-66/Al2O3, (c) UiO-66/Al2O3-SiO2(1), (d) UiO-
66/Al2O3-SiO2(2), (e) UiO-66/Al2O3-SiO2(4) dan (f) 
UiO-66/Al2O3-SiO2(6) 
4.3 Karakterisasi UiO-66, UiO-66/Al2O3dan UiO-66/Al2O3-
SiO2 
 Pada penelitian ini, padatan hasil sintesis dikarakterisasi 
dengan dengan X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui 
struktur keteraturan kristal, struktur kristal dan komposisi material 
hasil sintesis, spektofotometer Fourier Transform-Infra Red (FT-
IR) untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada material 
hasil sintesis dan Scanning Electron Microscope-Energy 
Dispersive X-ray (SEM-EDX) untuk mengetahui morfologi dan 
ukuran partikel material hasil sintesis. Padatan yang dikarakterisasi 
dapat dilihat pada Tabel 4.2. 
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Tabel 4. 2Data Karakterisasi Hasil Sintesis 
Padatan XRD FT-IR 
SEM-
EDX 
Adsorpsi 
-
Desoprsi 
N2 
UiO-66 √ √ √ √ 
UiO-66/Al2O3 √ √ √ - 
UiO-66/Al2O3-SiO2 
(1) 
√ √ √ √ 
UiO-66/Al2O3-SiO2 
(2) 
√ √ - - 
UiO-66/Al2O3-SiO2 
(4) 
√ - - - 
UiO-66/Al2O3-SiO2 
(6) 
√ - - - 
 
4.3.1 Karakterisasi X- Ray Diffraction (XRD) 
 Karakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD) untuk 
mengetahui struktur keteraturan kristal dan struktur kristal. Data 
yang diperoleh berupa difraktogram yang ditunjukkan pada 
Gambar 4.7. Difraktogram UiO-66 menunjukkan puncak khas 
yaitu pada 2θ = 7,4 dan 8,5 ° yang sama dengan puncak 
karakteristik difraktogram dari material UiO-66 yang telah 
dilaporkan oleh Cavka dkk., 2008, Abid dkk., 2012 dan Rahmawati 
dkk., 2014. Hasil tersebut menunjukkan bahwa material UiO-66 
telah berhasil disintesis pada penelitian ini.  
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Gambar 4. 7 Difraktogram UiO-66
 
Gambar 4. 8 Difraktogram Material Hasil Sintesis (a) UiO-66, (b) UiO-
66/Al2O3, (c) UiO-66/Al2O3-SiO2 (1), (d) UiO-66/Al2O3-
SiO2 (2), UiO-66/Al2O3-SiO2 (4), UiO-66/Al2O3-SiO2 (6) 
(c) 
(b) 
(a)  
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Puncak karakteristik UiO-66, UiO-66/Al2O3 dan UiO-
66/Al2O3-SiO2 hasil sintesis ditunjukkan pada Tabel 4.3. Dari tabel 
tersebut, diketahui bahwa pada setiap penambahan Al2O3 dan SiO2 
puncak yang teramati memiliki ciri khas masing-masing dimana 
terjadi pergeseran letak puncak dan intensitas puncak yang 
berbeda-beda. Akan tetapi pada difraktogram tidak ditemukan 
puncak baru. Berdasarkan hasil tersebut, penambahan Al2O3 dan 
SiO2 tidak menyebabkan struktur baru dari UiO-66. Selain itu juga, 
terdapat penurunan intensitas dari puncak difraktogram. 
Difraktogram UiO-66/Al2O3 dan UiO-66/Al2O3-SiO2 memiliki 
kesamaan pola dengan difraktogram UiO-66 sehinggga material 
UiO-66 berhasil disintesis pada Al2O3 dan SiO2 seperti yang 
ditunjukkan Gambar 4.8.  
 
Tabel 4. 3 Intensitas, Pergeseran Puncak dan %Kristalinitas UiO-66, 
UiO-66/Al dan UiO-66/Al-Si pada Analisis XRD 
Material 
2θ % 
Kristalinitas Puncak 1 Puncak 2 
UiO-66 
7,364 
(1780) 
8,484 
(857) 
100 % 
UiO-66/Al2O3 
7,381 
(671) 
8,551 
(361) 
36,17 % 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (1) 
7,431 
(947) 
8,501 
(493) 
51,45 % 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (2) 
7,314 
(1096) 
8,501 
(549) 
59,04 % 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (4) 
7,381 
(953) 
8,534 
(454) 
49,03 % 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (6) 
7,398 
(755) 
8,501 
(405) 
40,61 % 
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Tabel 4.3 menunjukkan material UiO-66 memiliki 
%kristalinitas paling tinggi dibandingkan material hasil sintesis 
yang lainnya. Lebar puncak difraksi menunjukkkan ukuran kristal 
dan kristalinitas dari suatu material. Semakin lebar puncak difraksi 
maka ukuran partikel semakin kecil (Prasetyoko dkk., 2014). 
4.3.2 Karakterisasi Fourier Transform-Infra Red (FT-IR) 
Karakterisasi FTIR digunakan untuk mengetahui gugus 
fungsi yang terdapat pada material hasil sintesis. Data yang 
diperoleh berupa spektra yang ditunjukkan pada Gambar 4.9.  
Spektra FT-IR hasil sintesis menunjukkan bahwa semua 
material memiliki pita serapan pada sekitar bilangan gelombang 
1400 cm-1 yang menunjukkan adanya ikatan C-O streching  dari 
gugus karboksilat C-OOH. Pada bilangan gelombang 1656-1697 
cm-1 muncul pita serapan yang menandakan gugus karboksilat 
C=O. Puncak dari C=O mengalami pergeseran dari pita serapan 
standarnya yaitu 1700 cm-1. Hal ini disebabkan oleh adanya proses 
deprotonasi dimana ikatan C=O membentuk ikatan koordinasi 
dengan logam pusat pada O- (Abid dkk., 2012). Pada bilangan 
gelombang 3421-3446 cm-1 terdapat pita serapan yang 
menandakan adanya ikatan –OH. Pada bilangan gelombang 1508-
1581 cm-1 terdapat pita serapan yang menandakan ikatan C=C 
aromatik. Pada daerah fingerprint, pada bilangan gelombang 663-
671 cm-1 terdapat pita serapan yang menandakan ikatan Zr-O. 
Berdasarkan karakterisasi FTIR, spektra UiO-66, UiO-
66/Al2O3 dan UiO-66/Al2O3-SiO2 hasil sintesis memiliki pita 
serapan pada bilangan gelombang yang sama. Akan tetapi, 
penambahan Al2O3 dan SiO2 menyebabkan adanya pergeseran 
puncak dan perbedaan prosentase transmitan. Pergeseran bilangan 
gelombang karena adanya pengaruh penambahan Al2O3 dan SiO2, 
dimana material UiO-66 akan menempel pada permukaan Al2O3 
dan SiO2 secara fisik. Gambar 4.9 menunjukkan penambahan  
Al2O3 dan SiO2 tidak menimbulkan adanya pita serapan baru pada 
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bilangan gelombang tertentu. Hal ini menunjukkan bahwa 
penambahan Al2O3 dan SiO2 tidak mengubah struktur kristal dari 
material UiO-66. Hasil karakterisasi FTIR ini sesuai dengan hasil 
karakterisasi XRD sebelumnya. 
 
Gambar 4. 9 Spektra Material Hasil Sintesis 
4.3.3 Karakterisasi Scanning Electron Microscope– Energy 
Dispersive X-ray (SEM-EDX) 
Karakterisasi dengan Scanning Electron Microscope– 
Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX) digunakan untuk 
mengetahui morfologi dan ukuran partikel material hasil sintesis. 
Morfologi dari material UiO-66 hasil sintesis dapat dilihat pada 
Gambar 4.10. 
Kristal yang terbentuk pada material UiO-66 hasil sintesis 
pada penelitian ini memiliki morfologi berbentuk kristal 
bergerombol tidak beraturan. Sedangkan material UiO-66/Al2O3 
memiliki morfologi berbentuk kotak dengan ujung lancip seperti 
ditunjukkan pada Gambar 4.11. Material UiO-66/Al2O3-SiO2 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (1) 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (2) 
UiO-66/Al2O3 
UiO-66  
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memiliki morfologi berbentuk kristal bergerombol tidak beraturan 
dengan ujung lancip seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.12.  
 
Gambar 4. 10 Foto SEM UiO-66 
 
 
Gambar 4. 11 Foto SEM dari UiO-66/Al2O3 
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Gambar 4. 12 Foto SEM dari UiO-66/Al2O3-SiO2 
Sedangkan untuk mengetahui adanya Al2O3 dan SiO2 
dalam material tersebut dilakukan karakterisasi dengan EDX. Hasil 
dari analisis EDX tersebut dapat dilihat pada Tabel 4.4. 
Tabel 4. 4 Hasil Analisis EDX UiO-66, UiO-66/Al2O3 dan UiO-
66/Al2O3-SiO2 
Material Unsur Zr 
(%berat) 
Unsur C 
(%berat) 
Unsur O 
(%berat) 
Unsur Al 
(%berat) 
Unsur Si 
(%berat) 
UiO-66 3,20 55,80 40,99 - - 
UiO-
66/Al2O3 
2,01 59,4 36,76 1,03 - 
UiO-
66/Al2O3-
SiO2 (1) 
1,67 46,83 46,60 0,68 4,23 
Dari spektra EDX dari material UiO-66, UiO-66/Al2O3 dan 
UiO-66/Al2O3-SiO2 dapat dilihat pada Gambar 4.13, 4.14 dan 4.15. 
Hasil EDX tersebut menunjukkan prosentase berat atau keberadaan 
unsur Zr, Si, C, O, Al dan Si dalam sampel. Adanya penambahan 
Al2O3 dan SiO2 menyebabkan prosentase Zr menurun. Pada hasil 
analisis dengan SEM-EDX diketahui bahwa dalam material 
tersebut terdapat unsur Al pada UiO-66/Al dan terdapat unsur Al 
dan Si pada UiO-66/Al2O3-SiO2.  
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Gambar 4. 13 Spektra EDX UiO-66 
 
 
Gambar 4. 14 Spektra EDX UiO-66/Al2O3 
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Gambar 4. 15 Spektra EDX UiO-66/Al2O3-SiO2 
4.3.4 Adsorpsi-Desoprsi Nitrogen 
 Karakterisasi dengan adsorpsi-desorpsi nitrogen bertujuan 
untuk menentukan luas permukaan, volume pori dan ukuran pori. 
Luas permukaan dan volume pori dari padatan ditentukan melalui 
adsorpsi-desorpsi nitrogen metode BET (Brunauer, Emmet, 
andTeller). Sedangkan distribusi ukuran pori ditentukan dengan 
adsorpsi-desorpsi nitrogen metode BJH (Barret, Joiner, and 
Halemda). Metode BJH digunakan untuk analisis material 
mesopori yang mempunyai diameter pori 2–50 nm.  
 UiO-66 dan UiO-66/Al2O3-SiO2 (1) dikarakterisasi dengan 
adsorpsi-desorpsi nitrogen bertujuan untuk mengetahui pengaruh 
penambahan Al2O3 dan SiO2 terhadap luas permukaan UiO-66. 
Berdasarkan klasifikasi IUPAC, tipe isoterm pada UiO-66 
danUiO-66/Al2O3-SiO2 (1) adalah tipe IV yang menunjukkan 
adanya pori meso seperti yang ditunjukkan Gambar 4.16. Hal ini 
ditandai dengan adanya adsorpsi nitrogen ke pori-pori berukuran 
mikro pada lapisan monolayer saat tekanan relatif P/Po rendah 
(kurang dari 0,3). Pada UiO-66, ketika tekanan relatif (P/Po) 
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dinaikkan sebesar 0,4-0,8, jumlah gas nitrogen yang teradsorp 
tidak mengalami kenaikan yang tajam. Akan tetapi, ketika tekanan 
relatif P/Po mencapai 0,8 terjadi kenaikan tajam dari gas yang 
teradsorp. Sedangkan padaUiO-66/Al2O3-SiO2 (1), ketika tekanan 
relatif P/Po dinaikkan sebesar 0,4-0,6, jumlah gas yang teradsorp 
tidak mengalami kenaikan yang tajam. Kemudian, ketika tekanan 
relatif P/Po mencapai 0,6 terjadi kenaikan tajam dari jumlah gas 
nitrogen yang teradsorp. Hal ini menunjukkan adanya aktivitas 
penyerapan sejumlah nitrogen pada dinding pori. 
Gambar 4.16 menunjukkan adanya loop histerisis pada 
UiO-66 dan UiO-66/Al2O3-SiO2 (1). Hal ini menandakan bahwa 
kedua padatan memiliki pori meso dan mikro. Pada UiO-66, 
terdapat loop histerisis pada tekanan relatif 0,8-0,99. Sedangkan 
pada UiO-66/Al2O3-SiO2 (1), terdapat loop histerisis pada tekanan 
relatif 0,6-0,99 sehingga mengindikasikan adanya pori mikro dan 
meso.  
 
Gambar 4. 16 Isoterm Adsorpsi – Desorpsi UiO-66 dan UiO-66/ Al2O3-
SiO2 (1) 
Tekanan relatif ( P/Po ) 
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Luas permukaan dan volume pori dari UiO-66 secara 
berurutan adalah 466,997 m2/g dan 0,8232 cm3/g. Sedangkan luas 
permukaan dan volume pori dari UiO-66/Al2O3-SiO2 (1) secara 
berurutan adalah 268,955 m2/g dan 0,484 cm3/g. Perbandingan luas 
permukaan dan volume pori UiO-66 hasil sintesis dengan UiO-66 
penelitian sebelumnya dapat dilihat pada Tabel 4.5. Penambahan 
Al2O3 dan SiO2menyebabkan luas permukaan UiO-66 turun. 
Tabel 4. 5 Perbandingan Luas Permukaan dan Volume Pori 
Padatan 
Luas Permukaan 
(m2/g) 
Volume 
pori 
(cm3/g)  
Referensi 
UiO-66 1080 0,52 
Cavka dkk., 
2008 
UiO-66 1433 0,63 
Abid dkk., 
2012 
UiO-66 841,299 - 
Rahmawati 
dkk., 2014 
UiO-66 951,45 0,84 
Hapsari, 
2015 
UiO-66 497 - Fajrin, 2016 
UiO-66 466,997 0,8232 Diteliti 
UiO-66/Al2O3-
SiO2 (1) 
268,955 0,484 Diteliti  
 
Distribusi ukuran pori dari suatu material dapat ditentukan 
dengan menggunakan metode BJH yang dapat dilihat pada 
lampiran (C.3.2 dan C.3.4). Gambar 4.17 menunjukkan bahwa 
UiO-66  dan UiO-66/ Al2O3-SiO2 (1) memiliki jari – jari pori yaitu 
35,2568 dan 36,0607Å. 
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Gambar 4. 17 Distribusi Ukuran Pori dengan Metode BJH dari UiO-66 
 
 
Gambar 4. 18 Distribusi Ukuran Pori dengan Metode BJH dari UiO-66/ 
Al2O3-SiO2 (1) 
4.4 Uji Katalisis 
 Uji katalisis terdiri dari reaksi esterifikasi dan hasil uji GC 
(Gas Chromatography). Reaksi esterifikasi asam oleat dilakukan 
dengan variasi katalis yang digunakan yang dapat dilihat pada 
Tabel 4.6. Prekursor alkohol yang digunakan pada reaksi ini adalah 
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metanol. Metil ester yang dihasilkan diuji GC untuk mengetahui 
yield yang didapatkan. 
Tabel 4. 6 Uji Katalisis Material 
Material Reaksi Esterifikasi Uji GC 
Tanpa katalis √ - 
UiO-66 √ √ 
UiO-66/Al2O3 √ √ 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (1) √ √ 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (2) √ - 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (4) √ - 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (6) √ √ 
4.4.1 Reaksi Esterifikasi Asam Oleat 
 Reaksi esterifikasi asam oleat dilakukan dengan 
perbandingan rasio mol asam oleat : metanol = 1 : 30. Reaksi 
dilakukan pada suhu 65 °C selama 2 jam dengan menggunakan 
metode refluks. Katalis yang digunakan sebesar 5 % massa asam 
oleat. Massa asam oleat yang digunakan yaitu 2 gram.  
 Katalis diaktivasi terlebih dahulu dengan dipanaskan di 
dalam oven pada suhu 100 °C selama 15 menit. Hal ini bertujuan 
untuk menghilangkan uap air yang terdapat pada katalis sehingga 
kinerja katalis dapat lebih optimal. Setelah itu, katalis dan metanol 
dimasukkan ke dalam labu leher dua. Katalis dan metanol 
dipanaskan dan diaduk dengan magnetic stirrer. Hal ini bertujuan 
untuk mengaktivasi metanol. Setelah suhu reaksi mencapai 60 °C, 
asam oleat dimasukkan ke dalam labu leher dua. Setelah itu, suhu 
reaksi dipanaskan hingga mencapai 65 °C dan waktu reaksi 
dihitung hingga 2 jam. 
 Setelah itu, hasil reaksi dimasukkan ke dalam corong pisah 
hingga terbentuk 3 fasa yaitu fasa katalis, fasa bawah berupa hasil 
samping reaksi esterifikasi yaitu air dan metanol yang tidak ikut 
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bereaksi dan fasa atas berupa metil ester seperti yang ditunjukkan 
Gambar 4.19.  
Katalis yang digunakan merupakan katalis heterogen 
sehingga dapat diperoleh kembali. Terbentuknya 3 fasa disebabkan 
karena perbedaan massa jenis dimana massa jenis metil ester 
(0,870 g/cm3) lebih rendah dibandingkan air (1 g/cm3). Setelah 
katalis dipisahkan, ditambahkan n-heksana ke dalam corong pisah. 
Hal ini bertujuan untuk mengekstraksi metil ester yang didapatkan 
karena n-heksana dan metil ester bersifat non polar. Kemudian fasa 
atas diuapkan di lemari asam. Fasa atas berwarna jernih 
kekuningan sedangkan fasa bawah berwarna jernih seperti 
ditunjukkan Gambar 4.20 dan 4.21.  
 
 
Gambar 4. 19 Hasil Esterifikasi Asam Oleat (a) Tanpa katalis dan dengan 
Katalis (b) UiO-66,(c) UiO-66/Al2O3, (d) UiO-66/Al2O3-
SiO2 (1), (e) UiO-66/Al2O3-SiO2 (2), (f) UiO-66/Al2O3-
SiO2 (4), (g) UiO-66/Al2O3-SiO2 (6) 
 
a b c d 
e f g 
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Gambar 4. 20 Fasa Atas Hasil Reaksi Setelah Diuapkan 
 
Gambar 4. 21 Fasa Bawah Hasil Reaksi 
4.4.2 Hasil Uji GC (Gas Chromatography) 
 Produk reaksi esterifikasi diuji dengan GC (Gas 
Chromatography) untuk mengetahui %yield metil ester yang 
didapatkan. Pada kromatogram dapat diamati bahwa terdapat 
puncak pada waktu retensi (tR) 17 menit yang merupakan puncak 
metil oleat seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.22. 
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Gambar 4. 22 Kromatogram GC pada hasil esterifikasi asam oleat 
a)UiO-66, b)UiO-66/Al2O3, c) UiO-66/Al2O3-SiO2 (1), 
c) UiO-66/Al2O3-SiO2(6) 
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Tabel 4. 7 Konsentrasi Metil Oleat 
Katalis yang Digunakan 
Waktu 
Retensi 
(tR) 
Konsentrasi 
Metil Oleat 
(ppm) 
% yield 
UiO-66 17,721 1,34364 x 105 7,61 
UiO-66/Al2O3 17,912 2,01097 x 105 4,31 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (1) 17,871 1,18726 x 105 4,94 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (6) 17,740 1,02630 x 105 5,21 
  
Hasil uji metil ester dengan GC (Gas Chromatography) 
menunjukkan bahwa reaksi esterifikasi asam oleat menggunakan 
katalis UiO-66/Al2O3 (2,01097 x 105 ppm) memiliki konsentrasi 
metil oleatyang lebih besar dibandingkan dengan menggunakan 
katalis UiO-66 (1,34364 x 105 ppm) UiO-66/Al2O3-SiO2 rasio 
Si/Al = 1 (1,18726 x 105 ppm) dan UiO-66/Al2O3(1,02630 x 105 
ppm). Hal ini disebabkan karena penambahan Al2O3 menyebabkan 
sisi asam dari UiO-66 meningkat sehingga aktivitas katalis 
semakin meningkat (Wibowo dkk., 2008). Selain itu, penambahan 
SiO2 jugameningkatkan keasaman katalis sehingga aktivitas katalis  
UiO-66/Al2O3-SiO2 lebih besar dibandingkan dengan aktivitas 
katalis UiO-66 (Vaschetto dkk., 2013). Berdasarkan konsentrasi 
metil ester yang didapatkan maka dilakukan perhitungan %yield 
metil ester (Lampiran B.3). Hasil esterifikasi asam oleat dengan 
katalis UiO-66, UiO-66/Al2O3, UiO-66/Al2O3-SiO2(1) dan UiO-
66/Al2O3-SiO2(6) memiliki yield secara berturut-turut sebesar 7,61, 
4,31, 4,94, 5,21%.  
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BAB V 
KESIMPULAN DAN SARAN 
5.1 Kesimpulan 
 Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat 
disimpulkan bahwa padatan UiO-66, UiO-66/Al2O3 dan UiO-
66/Al2O3-SiO2 telah berhasil disintesis dengan metode solvotermal 
pada suhu 120 °C selama 24 jam. Hal ini ditunjukkan dengan data 
karakterisasi XRD, FT-IR dan SEM-EDX. Difraktogram 
menunjukkan bahwa padatan hasil sintesis menunjukkan puncak 
karakteristik pada 2θ=7,4 dan 8,5°. Penambahan Al2O3 dan SiO2 
menyebabkan adanya pergeseran puncak 2θ dan perbedaan 
intensitas pada hasil XRD. Spektra FT-IR dari padatan hasil 
sintesis menunjukkan bahwa terdapat pita serapan pada bilangan 
gelombang yang sama secara berturut-turut yaitu 1400, 663-671, 
1508-1581, 1656-1697 dan 3421-3446 cm-1 yang merupakan 
serapan dari gugus C-O streching , gugus Zr-O, gugus C=C 
aromatik, gugus C=O dan gugus –OH. Penambahan Al2O3 dan 
SiO2 menyebabkan adanya pergeseran puncak pita serapan dan 
penurunan prosentase transmitan. Akan tetapi tidak mengubah 
struktur dari UiO-66. Luas permukaan dan volume pori dari UiO-
66 secara berurutan adalah 466,997 m2/g dan 0,8232 cm3/g. 
Sedangkan luas permukaan dan volume pori dari UiO-66/Al2O3-
SiO2 (1) secara berurutan adalah 268,955 m2/g dan 0,484 cm3/g. 
Hasil esterifikasi asam oleat dengan katalis UiO-66/Al2O3, UiO-
66/Al2O3-SiO2 rasio Si/Al = 1 dan UiO-66/Al2O3-SiO2 rasio Si/Al 
= 6 memiliki yield secara berturut-turut sebesar 7,61, 4,31, 4,94, 
5,21 %. 
5.2 Saran 
 Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai suhu 
optimum sintesis, variasi pelarut dan tingkat keasaman dari 
material UiO-66/Al2O3-SiO2.   
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LAMPIRAN 
A. Skema Kerja 
A.1 Sintesis UiO-66 
 
` 
 
  
0,2490 g 
BDC 
15 mL DMF 0,3490 gram 
ZrCl4  
15 mL DMF 
Larutan A Larutan B 
Campuran 
- dicampur dalam botol 
“Duran” 
- diaduk dengan 
magnetic stirrer 
30 menit 
- dipanaskan pada 
suhu 120°C 
selama 24 jam 
- didinginkan  
- didekantasi 
Campuran 
Padatan Filtrat  
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- direndam 60 mL 
DMF selama 24 
jam 
 
- direndam 30 mL 
kloroform (2x24 
jam) 
 
Padatan 
Padatan Filtrat 
Filtrat Padatan 
- Dikeringkan dalam oven 
pada suhu 90 °C selama 2 
jam 
- Dikarakterisasi XRD, FT-IR, 
SEM-EDX, adsorpsi – 
desorpsi nitrogen 
DATA 
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A.2 Sintesis UiO-66/Al2O3-SiO2 
 
` 
 
  
0,3490  g 
ZrCl4  
15 mL 
DMF 
0,2490 
gram BDC 
15 mL 
DMF 
Larutan B Campuran  
Campuran 
- diaduk dengan 
magnetic stirrer 2 jam 
- dipanaskan pada suhu 
120°C selama 24 jam 
- didinginkan  
- didekantasi 
Campuran 
Padatan Filtrat  
300 mg 
Al2O3 
Silika 60 H* 
- Diaduk 30 menit 
Campuran A 
- Diaduk 30 menit 
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- Direndam 30 mL 
DMF selama 24 
jam 
- direndam 30 mL 
kloroform (2x24 
jam) 
Padatan 
Padatan Filtrat 
Filtrat Padatan 
- Dikeringkan dalam oven 
pada suhu 90 °C selama 2 
jam 
- Dikarakterisasi XRD, FT-IR, 
SEM-EDX, adsorpsi – 
desorpsi nitrogen 
-  
DATA 
* variasi Si/Al yaitu tanpa silika 
60 H, 1,2,4 dan 6 
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A.3 Reaksi Esterifikasi Asam Oleat  
  
Metanol 5 % katalis 
- dimasukkan ke dalam labu 
leher 2  
- diaduk dengan magnetic 
stirrer hingga suhu 60 °C 
Campuran  Asam oleat  
- diaduk dengan magnetic 
stirrer hingga suhu 65 °C 
selama 2 jam 
Campuran  
- dimasukkan corong pisah 
Fasa katalis  Fasa atas dan bawah  
- ditambah n-heksana 
Fasa atas  Fasa bawah 
- diuapkan di lemari asam 
Metil ester 
- diuji GC 
DATA 
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B. Perhitungan 
B.1 Sintesis UiO-66/Al2O3-SiO2 
Diketahui : 
Mol ZrCl4 : BDC : DMF = 1,5 mmol : 1,5 mmol: 389 mmol  
Mr ZrCl4 = 233,04 g/mol 
Mr BDC = 166,13 g/mol 
Mr DMF = 73,09 g/mol 
Ditanya : Massa ZrCl4, BDC dan volume DMF = ...? 
Jawab : 
Massa ZrCl4 = molx Mr= 0,0015 mol x 233,04 g/mol = 0,3495 g  
Massa BDC = molxMr = 0,0015 molx 166,13 g/mol = 0,2491 g 
Massa DMF = molx Mr = 0,389 molx 73,09 g/mol = 28,432 g 
Densitas DMF = 0,948 g/mL 
Volume DMF = 
massa
densitas
=
28,432 gram
0,948 g/mL
=29,99 mL=30 mL 
 
Rasio Zr/Al = 0,5  
Massa Al2O3 = 300 mg = 0,3 g 
Mr Al2O3 = 101,96 g/mol 
Mol Al2O3 = 
massa
Mr
=
0,3 gram
101,96 g/mol
=0,003 mol=3 mmol 
Variasi Si/Al= 1, maka : 
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Mol Si = mol Al x perbandingan = 0,003 mol x 1 = 0,003 mol 
Massa Silika = mol x Mr = 0,003 mol x 60,09 g/mol = 180,27 g 
Dilakukan perhitungan untuk variasi Si/Al yang lainnya sehingga 
didapatkan tabel sebagai berikut :  
Variasi Si/Al Massa Silika 60 H (gram) 
1 180,27 
2 360,34 
4 721,08 
6 961,44 
 
B.2 Reaksi Esterifikasi Asam Oleat 
Diketahui :  massa asam oleat = 2 gram 
 katalis yang digunakan = 5 % massa asam oleat 
 Rasio asam oleat : metanol = 1 : 30 
Ditanya   : a) massa katalis yang digunakan = ........? 
 b) volume metanol yang dibutuhkan = ..? 
Jawab   : 
a) Massa katalis yang digunakan = 
5
100
x 2 gram=0,1 gram 
b) Mol asam oleat = = 
massa
Mr
=
2 gram
282,4614 g/mol
=0,00708 mol 
Mol metanol = mol asam oleat x 30  
= 0,00708 x 30 = 0,212 mol 
Massa metanol = mol x Mr metanol 
  = 0,212 mol x 32 g/mol = 6,797 gram 
Volume metanol = 
massa
ρ
=
6,797 gram
0,79 g/mL
=8,6 mL 
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B.3 Hasil Uji GC (Gas Chromatography) 
Reaksi esterifikasi dengan katalis UiO-66 : 
Diketahui : massa asam oleat = 2 gram 
  massa metil oleat = 0,9861 gram 
  densitas metil ester = 0,87 gram/mL 
 konsentrasi metil oleat = 1,34364 x 105 ppm 
Ditanya : %yield = .........? 
Jawab : 
𝜌 biodiesel= 
m biodiesel
V biodiesel
 
0,88 g/mL= 
0,9861 g
 V biodiesel
 
V biodiesel = 1,11 x 10-3 L 
 
konsentrasi metil ester = 
m metil ester
V biodiesel
 
 
1,34364  x 105 mg/L= 
m biodiesel
4,3481
 
m biodiesel =1,522 x 10-2 g 
 
Yield metil ester = 
m metil ester
m PFAD awal
 x 100% 
 
Yield metil ester = 
1,522 x 10-2 g
2,000 g
 x 100% = 7,61 % 
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Dilakukan perhitungan yang sama untuk reaksi esterifikasi 
dengan katalis : 
Katalis Massa 
metil 
oleat 
(gram) 
Konsentrasi 
metil oleat 
(ppm) 
%yield 
UiO-66/Al2O3 0,3728 2,01097 x 105 4,31 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (1) 0,7236 1,18726 x 105 4,94 
UiO-66/Al2O3-SiO2 (6) 0,8826 1,02630 x 105 5,21 
 
C. Data Base Karakterisasi 
C.1 Hasil Karakterisasi dengan XRD (X-ray Diffraction) 
C.1.1 UiO-66 
 
 
 
 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 20 30 40
Counts
0
500
1000
 UIO-66
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C.1.2 UiO-66/Al2O3 
 
 
C.1.3 UiO-66/Al2O3-SiO2 rasio Si/Al = 1 
 
 
 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 20 30 40
Counts
0
100
200
300
400
 UIO 66-Al2O3
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 20 30 40
Counts
0
200
400
600
 UIO-66-Al2O3&S6OH(+80)
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C.1.4 UiO-66/Al2O3-SiO2 rasio Si/Al = 2 
 
C.1.5 UiO-66/Al2O3-SiO2 rasio Si/Al = 4 
 
 
 
 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 20 30 40
Counts
0
200
400
600
800  UIO 66-Al2O3&S6OH(360)
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 20 30 40
Counts
0
200
400
600
 UIO66-Al2O3 & S6OH (721mg)
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C.1.6 UiO-66/Al2O3-SiO2 rasio Si/Al = 6 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 20 30 40
Counts
0
200
400
 UIO 66-Al2O3&S6OH (962mg)
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C.2 Hasil Karakterisasi dengan FTIR 
C.2.1 UiO-66 
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C.2.2 UiO-66/Al2O3 
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C.2.3 UiO-66/Al2O3-SiO2 rasio Si/Al = 1 
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C.2.4 UiO-66/Al2O3-SiO2 rasio Si/Al = 2 
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C.3 Adsorpsi – Desorpsi Nitrogen 
C.3.1 UiO-66
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C.3.2 Metode BJH UiO-66 
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C.3.3 UiO-66/Al2O3-SiO2 
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C.3.4 Metode BJH UiO-66/Al2O3-SiO2 
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